Questel-Orfoh 



lln p«ir WM ooled with qiieilcKSiMt tai(teiai 



Doc. 1-1 on ss 3 from WPIL using MAX 

eOerwent information 

Aq. free-flowing pearl lustre cone, for cleaning skin or hair - contg. pearly gloss component 
polyglycerol ester as crystallisation aid and opt dispersion acid for surfactant compsns. for low 

viscosity 
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• Abstract : patents classification :Cni>^]/66CiII>^ 

EP-684302 A An aq. free-flowing pcariy lustre concentrate contains: 

(a) 10-40% of components giving a pearly gloss, and 

(b) 0-50% of a dispersion aid, and as crystallisation aid, a polyglycerol ester of formula m- 
RO.CH2.CH(OR>CH2-(OCH2.CH(OR).CH2.)n-OR (I) 

R = H or acyl of formula C(0)-R'; 
R = 9-13CaIkyl. 
n= 1-5, and 

the molar ratio of R = H : R = acyl is 95:5-20:80. 

Anl A^A^Tr ^« ^nd in Uq. washing and cleaning compsns. 

ADVANTAGE - The concentric ,s free from fatty acid alkanolamide and ethoxylated fatty alcohols, has low viscosity and is stoble on stoi^ge Tcnsidc 

(a) 10-40% of components giving a pearly gloss, and 

(b) 0-50% of a dispersion aid, and as crystallisation aid, a polyglycerol ester of formula rtV 
RO-CH2-CH(OR)-CH2- OCH2-CH(OR)-CH2-n-OR (L) 

R = H or acyl of formula C(0)-R'; 
R* = 9-13Calkyl. 
n= 1-5, and 

the molar ratio of R = H : R = acyl is 95:5-20:80. 

^f^^r'^!^^'!!^ " ~'«P«»^f«■ «»««in8 the skin or hair, and in liq. washing and cleaning compsns. 

^^^^L'^U ~ fr*^ aad alkanolamide and ethoxylated fatty alcohols, has low viscosity and is sUble on storage. Tenside 

compsns. have a higher optical density and excellent briUiancc and can be used in automatic pumping, measuring and mixing appts. 
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0 Wassrige, fiiessfahige Perlglanzkonzentrate. 

® Die Eriindung betrifft waBrige, flleBfahige Perlglanzlconzentrate. welche 

a) 10 - 40 % perlglanzgebende Komponenten, 

b) 0 - 50 % Dispergierhilfsmlttel und 

c) 0.2 • 20 % Kristallisationshllfsmittel 

enthalten. wobei als Kristallisationshilfsmittel ein oder mehrere Polyglycerinester der allgemeinen Formel 



RO— CH2-(j:H— CH2— 
OR 



0CH2-^H-CHr- 
OR 



--OR 



n 



in der 

R jeweils ein Wasserstoffatom oder einen Acylrest der allgemeinen Formel 

0 
II 

C-R' 

^ bedeutet. wobei 

R* ein Alkylrest mit 9 bis 13 Kohienstoffatomen ist und 
n = 1 bis 5 ist. 

^ mit der Maflgabe. daB das molare Verhaltnis von R = Wasserstoffatomen zu R = Acylresten 95 : 5 bis 20 : 80 
betragt. enthalten sind. 

Dadurch werden Perlglanzkonzentrate mit einem brillanten Perlglanz erhalten, die auBerordentlich flleBfahig 
gg sind und dabei in Tensidformulierungen einen Perlglanz hoher optischer Dichte und hen/on-agender Brillanz 
^ erzeugen. 

juy 
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Die Erfindung b trifft waBrige, flieBfahige Perlglanzkonzentrate. welche 

a) 10 - 40 % periglanzgebende Komponenten. 

b) 0 - 50 % Dispergierhilfsmitte! und 

c) 0,2 - 20 % Kristallisationshilfsmitt I 
enthatten. 

Kosmetische Haar- und Korperreinigungsmittel. GerschirrspOlmittel und flussige Wasch- und Reini- 
gungsmittel enthalten zur Verbesserung des optischen Aspektes, und damit zur Steigerung des Handels- 
wertes, haufig Substanzen. die den genannten PrSparaten ein perlglanzartiges Aussehen verleihen. Urn 
einen solchen Perlglanz- bzw. Seidenglanz-Effekt zu erreichen. sind verschiedene Substanzen bekannt. 
beispietsweise pulverformige Naturstoffe. wie Glimmer. Rschsilber. anorganische Materialien. wie Wismutch 
xichlorid und Titandioxidpigmente, ferner Metallsaize hoherer Fettsauren. Fettsaureglykolester und Fettsau- 
realkanolamide. gegebenenfalls im Gemisch mit anderen Tensiden. 

Oblicherweise werden zu diesem Zweck waBrige. flieBfShige Periglanzkonzentrate verwendet, welche z. 
B. organlsche periglanzgebende Substanzen enthalten. die dann kalt in Tensidlosungen eingebracht 
werden. Diese Periglanzkonzentrate konnen vom Stand der Technik ausgehend wie folgt zusammenges tzt 
sein: 

1. aus einer perlglanzgebenden Komponente. wie z. B. Fettsaureglykolester oder FettsSuregiycerinester 
der Stearinsaure, 

2. aus Dispergiermltteln. wie z. B. anionischen Tensiden (Laurylethersulfat) Oder FettsSureamidopropyl- 
betainen, 

3- aus Kristallisationshilfsmittein, die den Zweck haben. die periglanzgebende Komponente in der 
gewunschten Form kristallisieren zu lassen. 

Die Kristallisation wird durch das rheologische Verhalten der Mischung und die vom Dispergiermitt I 
und dem Kristallisationshilfsmittel gebildete Micellstruktur bzw. Emulsionsstruktur beeinfluBt. 

Aus dem Stand der Technik sind Cocosfettsaureethanolamide als Kristallisationshilfsmittel bekannt. bei 
denen aber die Gefahr besteht. daB aufgrund vorhergehender Restmengen an sekundSren Aminen gesund- 
heitsgefahrdende Nitrosamine gebildet werden konnen. Weiterhin ist aus der DE-OS 42 13 614 der Einsatz 
von niedrig/ethoxylierten Fettalkoholen bekannt. mit denen besonders flieBfahige und einen guten Perlglanz- 
etfekt aufweisende Konzentrate erhalten werden. Diese Produkte wirken sich jedoch aufgrund ihres Gehalt s 
an Polyethylenoxid bei bestimmten Anwendungen auf der menschlichen Haut negativ aus. Des weiteren 
werden in der EP 0 300 379 lineare gesSttigte FettsSuren fOr ihren Einsatz als Kristallisationshilfsmittel 
beschrieben. Ebenso ist die Verwendung von Sorbitanfettsaureestern bekannt. Die damit hergestellt n 
Periglanzkonzentrate sind metst dunkel gefSrbt und beeinflussen damit die Farbe der Zubereitung, in die 
das Perlglanzkonzentrat eingedrt>eitet ist. negativ. 

Als weitere Zusaue konnen die Periglanzkonzentrate noch Sauren und/oder Basen sowie Saize zur pH- 
Wert-Einstellung und Konservierungsmittel enthalten. Zur Einstellung der Viskositat konnen verschiedene 
LSsungsmittel. wie z. B. niedermolekulare mehrwertige Alkohole, zugefUgt werden. 

Polyglycerinester sind fur ihren Einsatz in kosmetischen l^itteln bekannt. So werden sie z. B. als 
Ruckfettungsmittel in Haut- und Haarreinigungsformulierungen eingesetzt. Sie sind dermatologisch unbe- 
denklich und belasten, da sie biologisch abbaubar sind, das Abwasser nicht. 

Weiterhin werden diese Ester als Emulgatoren. Verdickungs- bzw. Viskositatsregulierungsmittel in vielen 
kosmetischen Praparaten verwendet. 

Die Herstellung der Polyglycerinester und zahlreiche Anwendungsgebiete dieser Polyglycerinester wird 
bzw. werden z. B. in der DE-OS 42 23 407 beschrieben. 

Aus der EP-A-0 569 028 ist u. a. die Verwendung von Polyglycerinestern als Viskositatsregulierungsmit- 
tel in Shampoos bekannt. Diese Polyglycerinester haben einen hohen Polymerisationsgrad und solten 
mindestens sechs Glycerinmonomereinheiten aufweisen. In Formulierungen. die neben diesen Polyglyc ri- 
nestern als Viskositatsregulierungsmittel auch periglanzgebende Zusatze enthalten, wird als Kristallisations- 
hilfsmittel zur Perlglanzerzeugung Cocosfettsauremonoethanolamid zugesetzt. 

Aufgabe der Erfindung ist es. Periglanzkonzentrate zur Verfugung zu stellen. die frei von Fettsaurealka- 
nolamiden und ethoxylierten Fettalkoholen sind und dabei die Eigenschaften der bekannten Periglanzkon- 
zentrate. wie niedrige ViskositSt. gute UgerstabilitSt und ausgezeichn ten P riglanz ffekt. b sitzen. 

Geg nstand der Erfindung sind P rigianzkonzentrate. die als Kristallisationshilfsmittel ein oder mehr re 
Polyglycerinester der allgemeinen Forme! 
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RO— CH2--JH--CH2— 



OCH2-^H-CH2- 



— OR 



in der 



10 



R jeweils ein Wasserstoffatom oder einen Acylrest der altgemeinen Formel 



0 
B 

C-R' 



75 bedeutet. wobei 

R' ein Alkylrest mit 9 bis 13 Kohlenstoffatomen ist und 
n = 1 bis 5 ist. 

mit der MaBgabe, daB das molare VerhSltnis von R = Wasserstoffatomen zu R = Acylresten 95 : 5 bis 20 : 
80 betragt, enthalten. 

20 Der Veresterungsgrad, d. h. das molare VerhSltnis von R = Acylrest zu R = Wasserstoff. sollte dabei 
so gewahit werden. dafi neben veresterten Gruppen immer ein Teil unveresterter Hydroxylgruppen vorhan- 

den ist. 

Dadurch werden Perlglanzkonzentrate mit einem brillanten Perlglanz erhalten, die auBerordentlich 
flieflfShig sind und dabei in Tensidformulierungen einen Perlglanz hoher optischer Dichte und hervorragen- 
25 der Brillanz erzeugen. 

Bevorzugt als Kristallisationshilfsmittel werden dabei Polyglycerinester in Mengen von 1 bis 8 Gew.-%, 
bezogen auf Dispersionen. eingesetzt. 

Als besonders bevorzugt haben sich Polyglycerinester gezeigt, in denen der Rest R ein CaprinoyI-. 
LauroyI- Oder Myristoylrest ist. 

30 Die erfindungsgemSBen Perlglanzkonzentrate kSnnen wie folgt hergestellt werden: 

In einem V2A-Kessel mit RUhrwerk wird Wasser vorgelegt und auf 80 erhUzt. Temperaturindlfferent 
ZusaUstoffe. wie z. B. CItronensaure zur pH-Wert-Einstellung. Dispersionsmittel und Kristallisationshilfsmit- 
tel. werden in das heiBe Wasser eingerOhrt. wobei die Mischung auf 80 -C gehalten wird. Die perlglanzge- 
bende Komponente wird diesem Gemisch in auf 80 "C erhitzter Form zugegeben und homogen eingearbei- 

35 tet. Danach laBt man die Mischung langsam abkUhlen. Die langsame AbkUhlung des Gemisches ist deshalb 
zweckmSBig, da so ein gleichmSBiger Perlglanz erzielt wird. Wird die Temperatur von 30 -C unterschritt n. 
konnen noch temperaturempfindliche ZusaUstoffe. wie z. B. Konservierungsmittel, zugegeben werden. 

Die erfindungsgemSBen Perlglanzkonzentrate konnen bei Raumtemperatur flussigen Haar- und Korper- 
reinigungsmitteln. flussigen Geschin-spOlmitteln sowie flussigen Wasch- und Reinigungsmittein zugesetzt 

40 werden. Hierdurch werden Endprodukte erhalten. die einen ausgezeichneten Perlglanz aufweisen. Die 
hierzu benotigte Menge der Perlglanzdispersion liegt zwischen 1 und 15. bevorzugt 2 bis 5 Gew.-%. Da die 
erfindungsgemSBe Perlglanzdispersion bei Temperaturen uber 5 *C eine vergleichsweise niedrige Viskosi- 
tSt aufweist, besteht die Moglichkeit. die Dispersion mit Hilfe von automatischen Pump-. Dosier- und 
Mischanlagen zu verarbeiten. Von besonderem Interesse ist dies bei der vollkontinuierlichen Herstellung 

45 von perlglanzhaltigen Fertigprodukten. 

Die erfindungsgemSBen Perlglanzkonzentrate werden an folgenden Beispielen naher eriautert. di 
Mengenangaben beziehen sich jeweils auf Gew.-%. Die ViskositSt wurde mit einem Brookfield-Viskosimeter, 
Typ RVT bei 6 UpM bei 20 bestimmt. 



50 



55 
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Beispiel 1 

Perlglanzkonz ntrat 

5 



Ethylenglycoldistearat 


20% 


Cocosfettsaureamidopropylbetain 30 %ig 


25% 


Tetraglycerindilaurat 


4% 


Natriumbenzoat 


0.5 % 


Citronensauremonohydrat zur pH-Wert-Einstellung (pH 5) 


ca. 0,1 % 


Wasser 


ad. 100 % 


Viskositat 


14000 mPas 



75 

Beispiel 2 
Perlgtanzkonzentrat 

20 



Ethylenglycoldistearat 


12 % 


Natrium-o-Olefinsulfonat 40 %ig 


40% 


Cocosfettsaureamtdopropylbetain 30 %ig 


10 % 


Diglycerinmonotaurat 


3% 


Natriumbenzoat 


0.5 % 


Citronensauremonohydrat zur pH-Wert-Einstellung (pH 5) 


ca. 0.2 % 


Wasser 


ad. 100% 


Viskositat 


8000 mPas 



30 

Beispiel 3 
Perlglanzkonzentrat 

35 



Ethylenglycoldistearat 


10% 


Triglycenndiiaurat 


5 % 


Natriumbenzoat 


0,5 % 


Citronensauremonohydrat zur pH-Wert-Elnstellung (pH 5) 


ca. 0.2 % 


Wasser 


ad. 100 % 


Viskositat 


6000 mPas 



45 Oiese Perlglanzkonzentrate gemSfl den Beispielen 1 bis 3 wurden nach folgenden Kriterlen geprOft: 

1. Beurteilung des Pertgtanzeffektes 

2. LagerstabilitSt bei hbheren und tieferen Temperaturen als Raumtemperatur 
Nachstehend sind die entsprechenden PrUfmethoden und Ergebnisse aufgefOhrt. 

50 1. Perlglanzeffekt 

Die Beurteilung des Perlglanzeffektes erfolgte visuell nach den Einstufungen matt bis brillant. Es 
wurd n zunSchst die Perlglanzkonzentrate entsprechend den Beispielen 1 bis 3 direkt beurteilt und 
anschlieBend 2 gew.-%ige Verdiinnungen in entsalzt m Wasser hergestellt. 
55 Di rfindungsgemaBen P riglanzkonz ntrate b sitzen einen ausg prSgten Perlglanzeffekt, der sich in 
einer hoh n Brillanz ausdruckt. 



4 
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2. Lagerstabilitat bei hoher n und tieferen Temperaturen 



Die g nannten Perlglanzkonzentrate. entsprechend den Beispielen 1 bis 3, wurd n zehn Gefrier-/Tau- 
Zykl n von +25 * C auf -5 • C unterworfen und vier Monate bei +40 • C gelagert. Nach Beendigung di s r 
5 Belastungsversuche konnten keine Anzeichen von InstabilitSt, z. B. Sedinnentationen. festgestellt werden. 

Die erfindungsgemaOen Perlglanzdispersionen zeigen nach den vorgenannten Prufungskriterien, daB sie 
die Anforderungen an Perlglanzkonzentrate des Standes der Technik nicht nur erfDIIen. sondern sogar 
Obertreffen, da sie keine Fettsaurealkanolamide und/oder ethoxylierte Fettalkohole enthalten und deshaib 
frei von sonst gegebenenfails entstehenden schadlichen Abbauprodukten sind. 

70 

Anwendungsbeispiel 



Haarshampoo 



Natriumlaurylethersulfat (28 %lg) 


40% 


Cocosfettsaureamidopropylbetain (37,5 %ig) 


10 % 


NatriunDchlorid 


0.5 % 


Perlglanzkonzentrat Beispiel 3 


5 % 


Wasser 


ad. 100 % 


ViskositMt 


2000 mPas 



Dieses Shampoo waist einen brilianten Periglanz auf und kann Uber lange Zelt. ohne instabil zu werd n. 
25 gelagert werden. 



PatentansprUche 
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WSBrige, flieBfahige Perlglanzkonzentrate. welche 

a) 10-40 % pertglanzgebende Komponenten. 

b) 0 - 50 % Dispergierhitfsnnittel und 

c) 0.2 - 20 % Kristallisationshilfsmittel 

enthalten. dadurch gekennzeichnet. daB als Kristallisationshilfsnnittel ein Oder mehrere Polyglycerinester 
der allgemeinen Formal 



RO— CH2"<j;H— CH 
OR 



OCH 



2"<j:H-CH2- 
OR 



40 



—OR 



n 



in der 

R jeweils ein Wasserstoffatom oder einen Acylrest der allgemeinen Forme! 



45 



O 
II 

C-R' 



50 bedeutet. wotDei 

R' ein Alkylrest mit 9 bis 13 Kohlenstoffatomen ist und 
n = 1 bis 5 ist, 

mit der MaBgabe. dafi das molare VerhSltnis von R = Wasserstoffatomen zu R = Acylresten 95 : 5 bis 
20 : 80 betragt. nthatten sind. 
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